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spektrofotometris serapan atom. Demikian pula Sumardi
dan Patuan3) dalam penelitian mereka mengenai gambaran
kandungan unsur-unsur mineral esensial dalam limbah
pertanian telah memanfaatkan metode spektrofotometris-
molibdovanadofosfat untuk analisis fosfor dan spectrofoto-
metris sera pan atom untuk kalsium, Pemilihan metode
analisis yang sesuai akan membantu dalam penentuan
komposisi kimia suatu bahan. Dewasa ini penggunaan alat-
alat canggih seperti spektrofotometer serapan atom sebagai
metode analisis unsur-unsur mineral memang sudah
demikian pesat kemajuan pemakaiannya. Namun hal ini
bukan berarti semua permasalahan laboratorium sudah
berakhir, karena pada saat alat-alat mutakhir tersebut
mengalami kerusakan maka pada saat itu analisis cara
klasik merupakan pilihan terakhir. Oleh karena itu metode
klasik tersebut perlu diuji bandingkan dengan metode
spektrofotometris untuk mengetahui sejauh mana kehan-
dalannya.
Dalam tulisan ini akan dikemukakan analisis kalsium
dengan metode klasik titrimetris yaitu titrasi tidak langsung
permanganometri dan titrasi EDTA. Sedangkan untuk
analisis fosfat digunakan metode gravimetris Lorenz dan
dibandingkan dengan metode spektrofotometris. Evaluasi
uji banding ini diharapkan menjadi sumbangan yang ber-
harga bagi kebutuhan altematif penggunaan metode kon-
vensionaI.
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INTISARI
Analisls kadar kalsium dan fosfor telab dilakukan dengan dua
cara yakni metode konvensional dan instrumental. Metode gravi-
metris Lorenz digunakan untuk fosfor sedangkan untuk kalslum
dengan cara titrasi permanganometri. Sebagai metode pemban-
ding digunakan cara spektrofotometri-molibdovanado-fosfat (Mv)
untuk fosfor dan untuk kalsium dengan cara spektrofotometri
serapan atom (S5:4).Cuplikan yang digunakan dalam percobaan
ini adalah tetes tebu dan[aeses kering.
Hasil percobaan menunjukkan bahwa metode gravimetris
Lorenz tldak berbeda nyata dengan metode spektrofotometris
molibdovanado-fosfat. Demikian pula metode titrimetris perma-
nganometri menunjukkan perbedaan yang tldak nyata dengan
metode spektrofotometri serapan atom.
ABSTRACT
Analysis of calcium and phosphor has been done by using
conventional and instrumental methods. Lorenz gravimetric me-
thod was employed to determine phosphor, whereas permanga-
nometrlc methods used to determine calcium. Spectronic mollb-
dovanadophosphate and atomic absorption spectrophotometric
methods were used as control for phosphor and calcium
respective/yoSamples analysed in this study were molasses and
driedfaeces.
Results show that there is no significant effect on analysis
phosphor by using both Lorenz gravimetric method and its
control. Similarly, permanganometrlc methods result in the same
value with its control.
PENDAHULUAN
Kalsium dan fosfor adalah zat-zat mineral anorganik
esensial yang dapat dijumpai dalam bahan alamo Kedua zat
ini mempunyai hubungan yang erat satu sama lain terutama
karena fungsinya terhadap pertumbuhan tulang dan peran-
annya dalam membentuk dan mempertahankan kerangka
tubuh. Selain itu fosfor berperan pula dalam metabolisme
karbohidrat dan lemak sedangkan kalsium berperan dalam
proses pembekuan darahi), Untuk mendeteksi kandungan
kalsium dan fosfor dalam suatu cuplikan, peranan metoda
instrumental sangat besar, baik dalam bidang petemakan
maupun pertanian. Sutrisno et.a(2) telah meneliti status
mineral sapi potong di Jawa Tengah dengan metode
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BAHAN DAN METODE
Bahan
Contoh yang digunakan untuk percobaan ini adalah
bahan berupa tetes dan faeses kering.
Pereaksi-pereaksi kimia yang digunakan adalah HN03,
HCI04, H2S04, IO.fn04, amonium oksalat, amonium mo-
libdat, amonium nitrat, amonium meta vanadat, kalium
dihidrogen fosfat, asam hidro khlorida. Peralatan yang
digunakan adalah: Spektrofotometer Serapan Atom -
Varian Techtron Model AA 6 dengan gas pembakar
asetilen, Spektrofotometer - Digital - Perkin-Elmer Model
35, dan peralatan laboratorium lainnya seperti timbangan
Metler AE 160, buret, pipet, labu destruksi, labu ukur,
erlenmeyer piala gelas dan lain-lain.
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Metode
Metode penelitian dilakukan dengan membandingkan
hasil-hasil analisis eara klasik (gravimetris, titrimetris) dan
instrumental (spektrofotometris) melalui uji statistikv,
Metode statistik yang digunakan adalah uji t-untuk peng-
amatan sepasang dengan rumus-rumus sebagai berikut:
d
tH =_
Sd
dan sSd = TN
Pada rumus di atas tH adalah nilai t yang diperoleh
berdasarkan perhitungan melalui rumus, d adalah nilai bed a
antara sepasang contoh dan ~ adalah nilai reratanya, N
adalah banyaknya pasangan, Sd adalah kesalahan baku
sedangkan S adalah simpangan baku. Dari rumus tersebut
nilai t dapat dihitung Ialudibandingkan dengan nilai t pada
tabel t dengan derajat bebas N-1 dan taraf P (keboleh-
jadian) tertentu. Hipotesa not adalah tidak ada perbedaan
antara dua metode yang dibandingkan dan ini berlaku
apabila nilai t yang diperoleh dari rumus lebih kecil dari t
pada tabel.
Untuk penetapan fosfat dilakukan dengan eara gravi-
metris Lorenz berdasarkan pada reaksi sebagai berikut:
H3P04 + 12 (NH4) Mo04 + 21 lIN03 •
(NH4h P04 12Mo03 + 21NH4 + 12H20
Endapan laming
Endapan kuning yang terbentuk disaring dan ditimbang.
Sedangkan penetapan cara spektrofotometris molibdovana-
dofosfat berdasarkan pada reaksi antara senyawa fosfat
dengan amonium metavanadat dan amonium molibdat
dalam suasana asam membentuk kompleks molibdovana-
dofosfat Intensitas warna kuning yang terbentuk diukur
pada panjang gelombang 400 nmS,6).
Titrasi pennanganometri dilakukan melalui cara peng-
endapan sebagai kalsium oksalat yang kemudian dilarutkan
kembali dengan suatu asam sehingga terbentuk asam
oksalat. Asam ini Ialu dititer dengan larutan standar kalium
pennangat yang nonnalitasnya diketahuiu, Reaksi seleng-
kapnya adalah sebagai berikut:
Ca2+ + C204 = ===== CaC204
CaC204 + 2H+ ====== Ca2+ + H2C204
H2C204 + 2Mn04 + 6H+ === 2Mn2+ + lOC02 + 8H20
Metode tersebut lalu dibandingkan dengan metode
spektrofotometris sera pan atomS}.
HASIL DAN PEMBAHASAN
Penetapan Fosfor
Hasil perbandingan antara metode Lorenz dan Spektro-
fotometri-molibdovanadofosfat menunjukkan perbedaan
yang tidak nyata. Hasil uji disajikan pada Tabel 1.,
sedangkan data lengkap disajikan pada Lampiran 1.
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Tabel I, Hasil uji t untuk mengamatan sepasang antara analisis
P205 cara Lorenz dan Spektrofotometris-molibdovana-
do fosfat.
Jenis contoh Uji tJumlah
Hitung Tabel
Faeses kering 0,1022*)11 2,23
Keteranpn: *) Tidak berbeda nyata pada P O,OS
Hasil uji ini menggambarkan bahwa metode Lorenz
masih layak digunakan sebagai metode penetapan fosfor.
Terutama untuk contoh dengan kadar fosfat yang relatif
tinggi misalnya pupuk fosfat, metode ini dinilai sangat
baik. Namun dibandingkan dengan metode spektrofoto-
metris, cara Lorenz memerlukan waktu analisis yang lama
(24 jam) terutama untuk pengendapan senyawa amonium
molibdofosfat yang terbentuk. Pembentukan senyawa kom-
pleks ini ternyata tidak dipengaruhi oleh cara preparasi
contoh (destruksi). Pada tabel % disajikan perbandingan
dua eara destruksi contoh yaitu cara kering dan eara basah
terhadap hasil analisis fosfat.
Hasil tersebut menunjukkan perbedaan yang tidak nyata
antara dua eara destruksi, namun jika ditinjau dari segi
pencemaran lingkungan maka cara kering lebih aman
dibandingkan dengan cara basah yang akan menimbulkan
gas-gas beracun seperti N02, S02 dan 02' Oleh karena itu
destruksi eara kering lebih disukai daripada destruksi cara
basah.
Tabell. Pengaruh cara preparasi contoh terhadap hasil analisis
P20S dalam bahan pakan.
Contoh1) P20S,% Uji t
destruksi basah2) kering3) Hitung Tabel
1 0,0080 0,0953 1,2940) 2,11
2 0,0247 0,0436
3 0,0055 0,01281
4 0,0123 0,1362
5 0,0271 0,0746
6 0,0689 0,0652
7 0,0899 0,0909
8 0,0934 0,0966
9 0,1143 0,1053
10 0,0827 0,0869
11 0,1292 0,0646
12 0,0662 0,0524
13 0,0923 0,0745
14 0,0794 0,0868
15 0,1033 0,0849
16 0,1269 0,1107
17 0,1070 0,1051
18 0,0876 0,0898
Keteranlllln: 0) Tidak berbeda nyata pada P 0,05,
1. Cootoh berupa tetes,
2. Deatruksi menggunakan campuran HN03, H2SO4, HQ04
3. Pengabuan pada suhu 500 - 5SO°C.
JKTI, VOL. 7, No. 1-2, Desember 1997
Penetapan Kalsium
Penetapan kalsium dengan cara titrasi permanganometri
memberikan basil terbadap metode pembandingnya. Hasil
uji t untuk pengamatan sepasang disaji lengkap disajikan
pada Lampiran 2.
Tabel3. Hasil uji t untuk pengamatan sepasang antara analisis
kalsium metode titrasi permanganometri dan spektro-
fotometri serapan atom.
Jenis contoh Jumlah Uji t
Hitung Tabel
Faeses kering 17 0,441·) 2,12
Keterangan: .) lidak berbeda nyata pada tarap P 0,05.
Diketahui ada beberapa kekurangan dari cara titrasi
permanganometri antara lain tahap-tahap prosedurnya me-
merlukan waktu banyak sehingga dibutubkan kecermatan
dan ketelitian serta pengalaman dari ana lis. Oleh karena itu
resiko kesalahan lebih besar dibandingkan jika prosedur
tersebut mempunyai tabapan yang pendek seperti balnya
cara spektrofotometri serapan atom. Mengamati prosedur
dari cara penetapan ini maka diketabui ada dua hal yang
akan mempengaruhi basil titrasi. Pertama adalah kesempur-
naan pembentukan endapan kalsium oksalat, Pembentukan
endapan yang tidak sempurna akan menyebabkan hasil
titrasi menjadi kecil, Atau pembentukan sudab sempurna
namun pelarutannya kembali dengan asam kurang sempur-
na maka hasil titrasi pun menjadi kecil karena pembentukan
asam oksalat juga relatip kecil. Hal-hal tersebut meng-
akibatkan basil analisis menjadi lebib rendab dari yang
sebarusnya. Kedua kristal Kalium permanganat sangat
labil dan mudah terkontaminasi sebingga larutannya mudah
membentuk Mn02 terutama jika terdapat bahan organik
yang merupakan reduktor .. Pembentukan Mn02 ini tentu
saja akan mengurangi konsentrasi Kalium permanganat
yang akan menyebabkan basil titrasi menjadi besar dan hal
ini tentu berpengarub terbadap basil analisis. Selain itu
Kalium permanganat peka terbadap cabaya maka penyim-
panan larutan standamya harus dalam botol berwarna
gelap. Beberapa bal tersebut di atas merupakan gambaran
bagaimana riskannya penggunaan metode tersebut namun
demikian temyata AOAC edisi tabun 1990 masib mencan-
tumkannya sebagai metode standar untuk makanan ternak.
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KESIMPULAN DAN SARAN
Dari basil-basil percobaan tersebut maka dapat diper-
oleb kesimpulan sebagai berikut:
Metode gravimetris Lorenz untuk analisis fosfat mem-
punyai keandalan yang tidak berbeda nyata dengan metode
pembanding. Namun cara Lorenz memerlukan waktu
analisis yang jaub lebib lama (24 jam) untuk proses
pengendapan sedangkan metode pembanding banya me-
merlukan waktu 2-3 jam.
Untuk analisa kalsium dengan cara titrasi permanga-
nometri menunjukkan perbedaan yang tidak berbeda nyata
dengan metode pembanding (Spektrofotometer Sera pan
Atom).
Penggunaan peralatan mutakbir untuk analisis kalsium
dan fosfor di laboratorium banyak membantu memecabkan
permasalaban analisis. Namun demikian penggunaan per-
alatan canggib ternyata masib mengundang permasalahan
baru yang seringkali dijumpai di laboratorium. Permasalah-
an yang dimaksud yakni pemelibaraan dan penyediaan
suku cadang. Oleh karena itu pada saat permasalahan
tersebut belum bisa dipecabkan, disarankan untuk meng-
gunakan kembali cara-cara konvensional (titrimetris, gravi-
metris) dalam penetapan unsur kalsium dan fosfor dalam
suatu bahan sebagai upaya alternatif.
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Lamplran 1. Uji t untuk pengamatan sepasang antara metode
gravimetris Lorent dan Spektrofotometri Molibdo-
vanadofosfat dalam penentuan Fosfat.
PfJs(%)
No. d
Jeais Gravimetris Spektrofotometris
Cootoh Lorent Molibdovaoadofosfat
1. Faeses kering 0,4953 0,0595 0,4358
2. Faeses kering 0,8973 0,5952 0,3021
3. Faeses kering 0,5598 0,5625 -0,0027
4. Faeses kering 0,4957 0,9107 -0,4150
5, Faeses kering 0,4464 0,1190 0,3274
6. Faeses kering 0,7264 0,3839 0,3425
7. Faeses kering 0,8829 1,5089 -0,6260
8. Faeses kering 0,8696 1,1786 -0,3090
9. Faeses kering 0,8620 0,7173 0,1447
10. Faeses kering 0,9660 1,0407 -0,0747
11. Faeses kering 0,8261 1,0714 -0,2453
d = -0,0109
S d
n= 11; S = 0,3536; S-d = -- = 0,10684; tH = --= = 0,1022v s Sd
Keteranll"n. Pcnjeluan meogcn.aisimbol-simbolrumuastatistikdijelaakanpada
Bahan danMetode.
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Lampiran 1. Uji t untuk pengamatan sepasang antara metode
Permanganometri dan Spektro(otometer Serapan
Atom dalam penentuan unsur calcium.
Calcium (%)
No. ------------------------------------ d
Jenis Permaogaoometri Speittrofotometris
Contoh Serapan Atom
1. Faeses kering 0,37 0,35 0,02
2. Faeses k«ing 0,24 0,22 0,02
3. Faeses kering 0,31 0,33 -0,02
4. Faeses kering 0,38 0,32 0,06
5. Faeses kering 0,16 0,15 0,01
6. Faeses kering 0,16 0,18 -0,02
7. Faeses kering 0,20 0,22 -0,02
8. Faeses kering 0,20 0,20 0
9. Faeses kering 0,15 0,17 -0,02
10. Faeses k«ing 0,38 0,33 -0,048
11. Faeses kering 0,328 1,32 0,008
12. Faeses kering 0,40 0,40 0
13. Faeses kering 0,185 0,19 -0,004
14. Fseses kering 0,336 0,32 0,016
15. Faeses bring 0,13 0,15 -0,021
16. Faeses kering 0,17 0,16 0,01
17. Faeses kering 0,42 0,36 0,06
d 0,003
S = 0,0282; n =
S d
17; S-d = - = 0,0068; tH = ---- =0,441;
Yn Sd
Keleranll"n. Pcnjeluan mcngcn.aisimbol-timbolrumuastati.tik dijelukan pada
Bahan danMetode.
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